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1 

Emulslfiants amphofceres pour Emulsions bitumlneuses . 

L' invention concerne des Emulsions d 1 asphalte de quality 
pour melange a prise moyenne et des Emulsions a prise rapide. 
Plus particulierement, elle concerne de nouveaux £mulsifiants 
amphoteres pour des Emulsions bitumineuses cationiques et 
5 anioniques huile dans eau, de quality pour melange, contenanfc 
un solvant et sans solvant, les £mulsif iants £tant les pro- 
duits de reaction de polyamines avec certains acides poly- 
carboxyliques . 

10 Dans les operations de pavage, on utilise trois techniques 
principales pour obtenir le melange coroplet de bitume et 
d'agregat : 

(1) m^langer l f asphalte chauffe* s'e*coulant librement (ciment 
15 asphaltique) avec de I'agregat pr£-s£chd: 

(2) m^langer I'agregat pr€-s^ch^ avec de asphalte dilu£ 
avec un solvant d'hydrocarbures (asphalte de pdtrole fluxe*, 
produit de coupe) aux temperatures ambiantes; et 

20 

(3) mdlanger I'agregat avec des Emulsions d* asphalte, par 
exemple des Emulsions huile dans eau, obtenues par une agi- 
tation vigoureuse de 1' asphalte et de l'eau en presence 
d'un agent e*mulsif iant. 
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A cause de 1 * augmentation du cout de l f £nergie et des sol- 
vants d'hydrocarbures, et a cause des preoccupations en 
matifere d'environnement, 1 "utilisation d'asphalte £raulsi- 
fi£ augmente* Selon 1 '^mulsifiant utilise pour r^aliser une 
5 Emulsion, on obtient des Emulsions anioniques ou cationiques. 
Dans les Emulsions anioniques, les gouttelettes d f asphalte 
sont charg£es ndgativementj dans les Emulsions cationiques, 
les gouttelettes d*asphalte portent des charges positives 
et migrent vers la cathode lorsqu'on applique un champ 
10 ^lectrique. 

En general, suivant les caract^ristiques du type de melange 
et de la vitesse de rupture, on classe les Emulsions bitu- 
mineuses comme 6tant a prise rapide, a prise moyenne et a 

15 prise lente. Dans le cas des Emulsions a prise rapide, prin- 
cipalement utilises pour le travail de reparation des 
voles d'usure ancienne, on applique 1* Emulsion sur la surface 
existante et on dtend l'agr^gat par dessus et, apr&s tasse- 
ment, on peut ouvrir la route au trafic rapidement aprfes 

20 1' application de la nouvelle couche (obturation fragmentai- 
re, etc) • On melange les Emulsions a prise moyenne avec 
l f agr£gat avant leur utilisation dans la construction de 
routes et on peut m^langer les Emulsions a prise lente avec 
l*agr£gat et les stocker pendant une p^riode plus longue 

25 sans qu f il y ait rupture sur la surface de l T agr£gat. 

Wright et Mertens dans le Brevet E.U.A. 3 062 829 d^crivent 
des Emulsions bitumineuses anioniques gu'on prepare en uti- 
lisant un dmulsifiant alcalin et des additifs polyamides 
30 qui sont les produits de condensation de l'acide dilino- 
l^ique et de polyamines polyalkyl£niques. I«es amines de 
lignine sont d£crites comme £mulsifiants anioniques dans 
le Brevet E.U.A. 3 123 569 de Borgfeldt. De m§me, Moorer, 
dans le Brevet E.U.A. 3 956 002, revfele un £mulsifiant anio- 
35 nique constitu^ d'une lignine alcaline oxyg£n£e, d'un produit 
d'addition d'oxyde d T ethylene au phenol et de jusqu»a 10% 
en poids de borate de sodium? et dans le Brevet E.U.A* 
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4 088 505 il revele un dmulcif iant anionigue constitud 
d'un sel de metal alcalin d'une lignine alcaline, d'un pro- 
duit d" add it ion d'oxyde d" ethylene au phenol et d»eau. De 
plus, Montgomery et Pitchford decrivent des sels de m^tal 
5 alcalin d'acides polycarboxyl iques aromatiques polynucleai- 
res complexes comme eraulsif iants anioniques pour asphaltes 
dans le Brevet E.U.A. 3 344 082* De maniere semblable, 
Heintz dans le Brevet E.U.A. 3 006 860 utilise des savons 
de m£tal alcalin d*acides gras superieurs tels que ceux trou- 
10 ves dans la resine liquide (ou tall61) . 

On obtient des emulsions cationiques en utilisant une vari£t6 
de composes organiques contenant de l f azote, tels que les 
amines grasses, des diamines grasses, des triamines grasses, 

15 des amidoamines grasses, des imidazolines grasses, des sels 
d'ammonium mono- et diquaternaires gras et des produits 
de reaction de tous ces composes avec l»oxyde d f Ethylene. 
Le radical gras de ces composes peut poss^der une diversity 
de structures chimiques et les elements de construction 

20. pour la preparation de ces amines peuvent provenir de diver-* 
ses sources telles que des raf f inats de p£trole, des graisses 
animales, des huiles vegetales et de poisson et des resines 
liquides. Des amidoamines convenables comme emulsif iants 
sont decrites dans le Brevet E.U.A. 3 230 104 de Falkenberg 

25 et dans le Brevet E.U.A. 3 097 174 de Mertens. Des combinai- 
sons de monoamines et de triamines grasses sont decrites 
dans le Brevet E.U.A, 3 738 852 de Do±? les diamines grasses 
sont decrites dans le Brevet.E.U,A. 3 728 278 de Tramelli 
et dans le Brevet E.U.A, 3 518 101 de Gzemski; les sels 

30 quaternaires et diquaternaires gras et leurs modifications 
sont decrits dans le Brevet E.U.A. 3 220 953 de Borgfelt, 
dans le Brevet E.U.A. 3 867 162 de Elste, dans le Brevet 
E.U.A. 3 764 359 de Dybalski, dans le Brevet E.U.A. 
3 957 524 de Doughty et dans le Brevet E.U.A. 3 466 247 de 

35 Ohtsuka, et les imidazolines grasses sont enseignees dams 
le Brevet E.U.A, 3 445 258 de Ferm. 
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Les amphoteres tensio-actif s les plus communs sont obtenus 
par reaction d' amines grasses tertiaires avec des acides 
chloro-aliphatiques, des acides chloro-a Iky 1 suif oniques ou 
des sultones ou des lactones cycliques de ceux-ci. Ces 
5 composes sont appele"s b^talnes ou Sulfobe*talnes (marque de fe- 
brique). Compatibles avec toutes les autres categories d' agents tensio- 
actifs, ces composes sont utilises dans les savons cosmdti- 
ques, le savon h main liquide, les. shampoo ings & base de 
savon, les preparations de savons germicides et les prdpa- 
10 rations pour blanchisserie h base de savon. 

En general, les emulsions d'asphalte pr£parSes avec des 
amines grasses, des diamines grasses, des amidoamines grasses, 
etc, sont instables lorsgu'elles sont m£lang£es avec une 
15 varie*te* d»agr£gats siliceux ou calcaires. On observe une 

rupture rapide k la surface de 1'agr^gat avec un accroisse- 
ment de rigidite*, A ce point, le melange devient inutilisa- 
ble„ Pour surmonter ce probleme, il est de pratique commune 
d'utiliser de l f asphalte de pdtrole fluxe* h la place du ci- 
20 ment asphaltigue pour les Emulsions d'asphalte de qualite" 
pour melange h prise moyenne. Bien que les Emulsions de 
p^trole flux£ pre*par£es avec ces emulsifiants se cassent 
£galement lorsgu'elles sont mdlangdes avec 1'agr^gat, le 
solvant (une huile d'hydrocarbure telle que naphta, k^ro- 

25 sine, gazole, etc) diminue la viscosite* de l'asphalte et 
accroit 1« aptitude & Stre travaill^ du melange agregat- 
asphalte. Apres placement des melanges, le solvant s'dvapore 
et on obtient la matrice finale agre*gat-asphalte rigide. 
A cause de 1 "accroissement spectaculaire du cotit des sol- 

30 vants au cours de ces dernieres ann£es, et h cause des 

efforts faits pour diminuer la pollution, on a recherche* des 
emulsifiants convenables pour des Emulsions de qualite* pour 
melange sans utilisation de solvant. L' utilisation de sels 
d f ammonium quaternaires de suif et de sels de diammonium 

35 diquaternaires de suif pour rendre des Emulsions convenables 
pour un scellement pSteux, une application sans solvant, 
est ddcrite dans le Brevet E.U.A. 3 764 359 de Dybalski, et 
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1 'utilisation d'une amine quaternaire obtenue par reaction 
de l'^pichlorhydrine, de la trim£thylamine et du nonylph£- 
nol pour des melanges sans solvant est d^crite dans le 
"Brevet E.U.A. 3 957 524 de Doughty. 

Le but de 1 1 invention" est de fournir des emulsions polyva- 
lentes pour des emulsions bitumineuses huile dans eau, de 
quality pour melange a prise moyenne et a prise rapide conte 
nant un solvant et sans solvant. Un autre but de ^invention 
est de fournir des formulations d'^mulsif iants pour des 
Emulsions de qualite* pour melange qui donnent une variete* 
de temps de prise exprim^s en pourcentage de revStement 
apres lavage imme*diat (le pourcentage du depdt sur la sur- 
face de l'agr^gat apres melange pendant une minute et immer- 
sion immediate dans l'eau) et en pourcentage du revStement 
apres lavage au bout d'une heure. Un but supplemental re de 
cette invention est de fournir de nouveaux acides amidoamino- 
carboxyliques amphoteres prepares comme produit de reaction 
d'acides polycarboxyliques et de polyamines, qui conviennent 
comme emulsif iants a la fois pour des emulsions huile dans 
eau anioniques et cationiques. 

On a trouve que jdes produits de reaction de polyamines 
avec certains acides di- et tricarboxyliques donnent des 
Emulsions capables de produire des Emulsions anioniques et 
cationiques d'asphalte de qualite* pour melange a prise 
moyenne, ainsi que des emulsions d f asphalte h prise rapide. 
On peut utiliser pour 1 ■ emulsif ication des asphaltes sans 
solvant ainsi que des asphaltes contenant jusqu'a 15% eft 
volume d'une huile d^hydrocarbure, 

Les acides polycarboxyliques utilises dans la preparation 
des Emulsif iants anioniques et cationiques de l 1 invention 
correspondent aux formules ggne"rales suivantes t 
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CH 3 (CH 2 ) x+3 - CH (CH 2 ) y - HoH (I) 



CH = CH 



CH 3 (CH 2 ) x - CH - <CH 2 ) y - COH (II) 

z z 



dans lesquelles x et y sont des entiers de 3 a 9, x et y 
ensemble £galent 12, au moins un Z est un groupe acide 
carboxylique et le Z restant e*ventuellement est l'hydrogene. 

Ces acides sont obtenus par reaction d^xyde de carbone et 
d'eau avec un acide insatur^, de pre^fdrence I'acide oldique, 
comxne d£crit par -Reppe et Kroper, dans Ann 582 , 63 -65 
(1953) dans le cas de la formule I, et par addition de 
Diels- Alder d f acide acrylique, m€thacrylique, fumarique ou 
mal^igue aux acides gras polyinsature"s a doubles liaisons 
conjugue'es dans le cas de la formule II, formant une struc- 
ture cyclohexene . Ces acides seront appel£s acide dicarbo- 
xylique en C 19 , acide dicarboxyligue en C 21 et acide tricaxbo- 
xyligue en C 22 . Des acides de ce tiype sont d^crits dans les 
Brevets E,U.A. 3 753 968 et 3 899 476 de Ward et dans 
le Brevet E.U.A, 4 081 462 de Powers et Col. 

Lorsgue des acides sont chauff^s avec une polyaraine, on peut 
obtenir une varidte* de produits de reaction. Comme exemple 
general, on decrira les produits de reactions de 1» acide 
dicarboxyligue en C 21 et de la diethyl enetriamine . Par melan- 
ge de 2 moles de die*thylenetriamine avec une mole d' acide 
dicarboxyligue en C 21 , on forme un sel de bis-di^thylene 
diammonium de formule : 
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(Hi) 



En chauffant k 180 - 200°C et en arr£tant la reaction apres 
Elimination par distillation d'une mole d'eau du radlange 
de reaction, il se forme la monoamidoamine . A cause de 
'1 •encombrement ste*rique au niveau du groupe carboxyligue 
10 secondaire directement lid au noyau cyclohexene, la formation 
de I'amidoamine se produit de pre^fdrence au niveau du 
groupe carboxylique aliphatique primaire. La monoamidoamine 
poseede la formule : 



20 

Ce compost (IV) est un exemple d'un compose" amphotere, 
puisqu 1 !! peut Stre consid£r£ comme un sel d r ammonium d"un 
aminoacide. De tels composes sont caract£ris6s par leur 
solubility h des valeurs de pH & la fois alcalines et acides 
25 et leur faible solubility dans des systemes aqueux h leur 
point isodlectrique, ou 1» intensity de la charge £lectrique 
positive egale 1 B intensity de la charge Electrique negative 
sur la molecule. m 

30 La literature indique que quelques-uns de ces produits de 
reaction acide dicarboxylique en C 21 - polyamine, en parti- 
culier les diimidazolines , sont des rdsines r^actives et 
des co-re*actifs avec des rdsines £poxy. On mentionne plus 
specif iquement 1 'Ethyl enedi amine, la di£thylenetriamine, 

35 la tri£thylenete*tramine et la t £tra<* thy lenepent amine . Les 
produits de reaction de 1» acide dicarboxylique en C 19 sont 
decrits dans le Brevet E.U.A. 2 966 478 de Harrison, et ceux 



15 



CH 3 (CH 2 ) 5 -^ V(CH 2 ) ? C NHCH 2 CH 2 NHCH 2 CH 2 NH 2 
G 9 

COOT H 3 NCH 2 CH 2 NHCH 2 CH 2 NH 2 




(IV) 
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de i'acide dicarboxylique en C 21> dans le Brevet britannique 
1 046 208 de Crawford et dans le Brevet E.tf.A. 4 013 601 
de Alford. 

5 Le mode de realisation prEfErE de 1" invention qui suit 
illustre des Emulsifiants utilises pour obtenir des Emul- 
sions asphalte dans l'eau Eminemment utiles pour le melange 
sous cisaillement avec une diversity d'agrEgats siliceux 
et calcaires. Apres la prise (Evaporation de l'eau), les 
10 pellicules d 1 asphalte prEsentent une excellente adhesion 
a la surface de 1'agrEgat. 

bans la preparation des Emulsions bitumineuses de l f inven- 
tion, on malaxe intimement une solution savonneuse aqueuse 

15 des Emulsifiants dEcrits ci-dessous sous un cisaillement 

ElevE dans un malaxeur de collolde* La teneur en bitume peut 
se sltuer de 30% a environ 80% en poids, de prEfErence 
entre 60% et 70%. La dose de 1 ' Emulsif iant peut se situer 
de 0,1 a 10% en poids de 1' Emulsion,: de prEfErence entre 

20 0,3 et 1,5% en poids de l'Emulsion. Suivant 1 'Emulsif iant , 
on obtient une Emulsion cat ionique de qualitE pour mElange 
dans un domaine de pH de 2-7, avec le meilleur rEsultats a 
un pH d'environ 4. Par ailleurs, on obtient une Emulsion 
an ionique de qualitE pour mElange dans un domaine de pH de 

25 plus de 7 h 12, avec le meilleur rEsultat.a un pH d'environ 
11,5. Contrairement a l'Emulsion de qualitE pour mElange 
prEparEe avec des sels d* ammonium quaternaires de suif ou 
des sels de d-iammonium diquaternaires de suif, les Emulsi- 
fiants dEcrits dans cette invention prEsentent une viscositE 

30 ElevEe, ce qui permet ainsi la prEparation d'Emulsions con- 
venables dans un rapport bitume h eau plus faible. 

Le "bitume" utilisE dans l'Emulsion peut provenir de 
pEtroles bruts de diffErentes origines; il comprend Egalement 
35 le bitume, 1' asphalte naturel , I'huile de pEtrole, le 

rEsidu huileux de qualitE pour pavage, le rEsidu plastique 
provenant de la distillation de la houille, le brai de 
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petcole et les ciments. asphaltiques dilues avec des solvants 
(asphalte de petrole fluxe) . Pratiquement n'importe quel 
ciment asphaltique class6 de penetration ou de viscosity 
utilisable dans la construction de pavage tel que d£crit 
5 dans ASTM designation D-3381 et D-946 peut §tre emulsifie 
a I'aide des emulsifiants de cette invention. 

On obtient normalement les solutions savonneuses de caractere 
acide en mettant en suspension l'amidoamine dans de l'eau 

10 a laguelle on ajoute une quantity suffisante d'un acide 

convenable, par exeraple 1 'acide chlorhydrique, sulfurique 
ou phbsphorique ou analogue jusqu'a atteindre la valeur de 
pH souhaite de 2 a 7 et on obtient une solution d'emulsi- 
fiant claire, Ensuite, on melange la solution savonneuse 

15 (acide ou alcaline) prechauffde a environ 55°C et l'asphalte 
fluide pr^chauffe* a 120° - 125°C sous un cisaillement eieve 
dans un malaxeur de collolde pendant 30 secondes pour obte- 
nir des Emulsions d 1 asphalte de couleur brune et de texture 
cremeuse, Avant d'effectuer 1'essai selon ASTM D-244, on 

20 stocke les emulsions a 70°C pendant 16 heures. On effectue 
les essais de melange d'agregats en placant une quantite 
pesee d'agregat dans une cuve de melange, en ajoutant 5 a 
10% en poids de 1' emulsion au-dessus de I'agregat et en 
meiangeant pendant une minute a cinq minutes. On partage 

25 le melange en trois parties egales et on les place dans 
trois recipients. On met de cdte le premier echantillon; 
on lave le deuxieme echantillon avec de l'eau immediatement 
apres le melange; et on lave le troisieme echantillon arec 
de l'eau apres I'avoir laisse de c6te pendant une heure. 

30 On estime visuellement le pourcentage de rev£tement de la 
surface de l'agregat. Le premier echantillon donne le pour- 
centage de revfitement initial, le deuxieme echantillon le 
pourcentage de revStement apres lavage immediat et le troi- 
sieme echantillon le pourcentage de rev^tement apres 

35 lavage au bout d'une heure, Les exigences relatives au revS- 
tement dans 1' Industrie de la construction sont respecti- 
vement de 95% minimum, 50% maximum et 50% minimum. 
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Les Emulsifiants de 1* invention se conduisent de facon tres 
satisfaisante sans Emulsifiant auxiliaire. Cependant f 11 
peut parfois s'ave*rer n^cessaire de modifier les caracte*- 
ristiques de 1' Emulsion pour obtenir une viscosity amgliorEe 
5 a une teneur en asphalte donnee ou une stability am^liorde 
a la poudre et aux fines sur l'agregat, et pour allGnger 
ou raccourcir le temps de prise etc. Dans le cas des Emul- 
sions cationiquesr on peut utiliser deux m£thodes. On peut 
soit a j outer un melange d* acides gras de r£sines liquides, 

10 de pr£f£rence du brai de r^sine liquide, au bitume (asphalte) 
avant 1 'Emulsif ication pour am^liorer la rupture ou am£lio- 
rer la viscosity de l^mulsion, soit utiliser des melanges 
des amidoamines d£crites ci-dessus avec des Smulsifiants 
non ioniques, cationiques ou anioniques compatibles pour ■ 

15 l'^mulsif ication du bitume. Des Emulsifiants auxiliaires , 
qui peuvent const ituer jusqu f a 90% de la formulation totale 
d'Emulsifiant compost , sont les amines grasses, les propane- 
diamines grasses, les amidoamines grasses, et les imidazo- 
lines grasses. En g£n€ral, cette cat^gorie de composes 

20 diminue le temps de prise, D f autres sont les sels d'ammo- 
nium monoquaterna ires gras, les sels de diammonium diqua- 
ternaires gras et des Emulsifiants non ioniques tels que 
les poly£thers du nonylph^nol ou du dode*cylph£nol et de 
l»£thylfene-glycol. On peut ggalement obtenir des combinai- 

25 sons d 1 amidoamines, bashes sur des acides monocarboxyliques 
gras de diverses sources et les acides dicarboxyliques en 
C 19 et C 21 ou l'acide tricarboxylique en C 22 ddcrits dans 
cette invention, en faisant r<Sagir des polyamines convenables 
avec un melange d« acides monocarboxyliques et di- ou tricar- 

30 boxyliques gras. Des acides monocarboxyliques convenables a 
cet effet sont les acides gras de r£sine liquide, la resine 
liquide brute, les acides de colophane, la colophane ayant 
rEagi avec l'acide fumarique ou maldique, le brai de resine 
liquide, les acides gras de suif , les acides gras de soja 

35 et analogues. On peut aussi faire co-reagir la lignine 
de Kraft ou le Vinsol. 
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On peut aussi faire co-reagir des acides dimeres qui sont 
des acides carboxyliques aliphatiques en C 36 a chalne 
longue obtenus par dinuSrisation d» acides. gras de diver ses 
sources. Un exemple de ce type d'acide est produit par 
5 Emery Industries, Inc. sous la marque de fabrique 
"Empol Dimer Acids". 

Dans le cas des emulsions anioniques, on peut utiliser des 
melanges de composes amphoteres avec des emulsifiants g£nd- 

10 ralement utilises pour des Emulsions bitumineuses anioni- 
ques. Des exemples de tels emulsifiants sont des acides 
gras, en particulier la re*sine liquide, les acides de 
colophane, la lignine Isolde a partir des lignines de 
pulpage de Kraft ou au sulfite et des agents tensio-actif s 

15 contenant de I'acide sulfonique tels que des aralkylsulf ona- 
tes, des alkylsulfonates a longue chaine et des sulfonates 
de pe*trole. 

Selon le type de l«agregat et sa propret**, on amdliore le 
20 melange en pre*mouillant l'agregat avec 1 a 5% d'eau en 
poids de l'agregat. La quality des Emulsions d'asphalte 
vis-a-vis des caract^ristiques de melange et de la prise 
(pourcentage plus £lev£ de revStement apres lavage au 
bout d'une heure) peut si ne*cessaire etre egalement am£- 

25 lior^e lorsque, par rapport au poids de I'asphalte, on 

ajoute 1 a 15% d'un solvant tel que le gazole a l'asphalte 
avant 1 •emulsif ication. Les emulsions preparers avec les 
condensats acide dir ou tricarboxylique-polyamine decrites 
dans cette invention sont stables et peuvent §tre stock^es 

30 pendant une longue p^ribde jusqu'a ce qu'on en ait besoin 
pour les utiliser. Selon 1 'application d£sir£e, on peut 
mSlanger 1 'Emulsion avec l'agregat dans une usine de melange 
centrale dans un grand malaxeur et transporter le melange 
vers le lieu du travail. Alternativement , on peut amener 

35 1" emulsion vers le lieu du travail et la me'langer la soit 

avec un dispositif de malaxage tel qu'un appareil de malaxage 
a moteur, soit manuellement. 
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La mise en oeuvre de 1' invention ressortira des exemples 
suivants s 

EXEMPLE I 

5 

On place 200 grammes d'acide dicarboxylique en C 21 et 100 
grammes de diethylenetriamine dans un recipient de reaction 
muni d'un agitateur, d'un refrigerant a reflux et d*un 
piege de Dean-Star pour recueillir le distillat. On eieve 
10 lentement la temperature jusqu'a 180°C et on arrSte la reac- 
tion lorsque I'on a recueilli 15 ml de distillat (eau et un 
peu d' amine) * 

EXEMPLE -2 

15 

Cet exemple illustre les proprietes des emulsions cationiques 
obtenues lorsqu'on utilise 1 'emulsif iant de I'exemple 1 
pour I'emulsif icat ion .Pour montrer la polyvalence de 1' emul- 
sion, on utilise divers agregats calcaires et siliceux pour 

20 les experiences de melange. On prepare 1' emulsion avec de 
l'asphalte venezueiien qui possede une valeur de penetra- 
tion de 120 - 150, On obtient une excellente emulsion lors- 
qu'on utilise une teneur eh emulsifiant de 0,8%. On prepare 
1' emulsion a un pH de 2,5. On realise les ajustement de pH 

25 avec de l'acide chlorhydrique dilue . Les resultats de 

l'essai sont donnes dans le tableau I. L'essai a l*agregat 
indique si une emulsion cohvient pour des operations de 
melange. On l'effectue avec une cuve de melange et une 
spatule, Selon la proprete de l'agregat, on le premouille 

30 avec 1 a 3% d'eau avant addition de l 1 emulsion. Apres 
melange de 5 a 9 grammes d 1 emulsion (pour 100 grammes 
d f agregat) avec de l'agregat pendant 1 minute, on determine 
visuellement le taux de rev&tement initial, le taux de 
rev§tement apres lavage immediat et le taux de rev£tement 

35 apres lavage au bout d f une heure. 

Partant de ces resultats, on peut determiner l'efficacite 
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de me"lange ec le temps ae prise avec un agregat specif ique, 

TABLEAU I 

5 EVALUATION D 1 EMULSIONS P'ASPHALTE CATIONIQUES 





12 


Viscosity 


Taux de 


Taux de 


Taux de 






Teneur . 


Saybolt 


revetement 


revetement 


revetement 




10 


en 


Furol 


initial 


apres 


apre-s la- 


Agregat 




a6phalte 


a 50°C 


X 


lavage 


vage au bout 






X 


(s) 




imm£diat 


d f 1 heure 












X 


X 




15 


68,7 


180 


100 


5 


85 


Big Sandy 








90 


70 


90 


Good Hope 








100 


10 


100 


Schloss 



20 les resultats du tableau I montrent d 1 excellentes caracteris- 
tiques de revetement pour tous les types d'agr£gats testes. 



EXEMPLE 3 

25 Cet exemple illustre le comportement d'une Emulsion d f asphal- 
te anionique pr£pare*e avec une concentration 1% de I'emul- 
sifiant de l'exemple 1 a pH 11,5 et m^lang^e pendant une mi- 
nute avec divers agregatos. Les resultats sont arassembl£s 
dans le tableau IX. 
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TABLEAU II 

EVALUATION D 1 UNE EMULSION ANIONIQUE 
PREPAREE AVEC UN EMULS IF I ANT AMPHOTERE 







Viscosite 




Taux de 


Taux de 


Taux de 






Teneur 


Saybolt 


Taux de 


revSt ement 


revet ement 


revetement 






en 


Furol 


revet ement 


ap* lavage 


ap. lavage 


ap. lavage 


Agregat 


10 


asphalte 


a 50°C 


initial 


iramediat 


au bout de 


au bout d 1 1 






Z 


(s) 


% 


% 


30 mn •? % 


geure - % 






67,3 


203 


100 


2 


100 


•100 


Rhyolite 








100 


2 


80 


100 


Calcaire 


15 














du 

Tennessee 








100 


10 


100 


100 


Gravier 
de rivier 
re du 


20 














Tennessee 








100 


10 


70 


100 


Granit 








100 


10 


95 


100 


Schloss 



25 D 1 excellences caracteristiques 
pour tous les types d f agregat s 



de rev&tement sont manifestoes 



testes 
illustr£ 



Alors que l f on a deer it et 
a divers exemples, procedures et 
30 comprendra que 1" in vent ion ne se 
combinaisons de mate*riaux et 
sies a cet effet. On peut utiliser 
de ces details comirie l'homme de 



1* invention en reference 
mat^riaux specif iques, on 
limite pas a ces materiaux, 
procedures particulieres choi- 
de norabreuses variantes 
metier peut d f en rendre compte. 
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Re vendicat ions . 

1 . Emulsif iant amphotere pour Emulsions bitumineuses anioni- 
gues et cationiques, caractdrise* en ce qu'il est const±tu§ 
5 par un produit de reaction d ■uDe^polyaraine avec un poly- 
acide correspondant aux formules : 



0 



CH 3 (CH 2 ) !( , 3 - CH - (0H 2 ) y - IoH 

cc 



*OH 



et 



5 CH 3 (CH 2 ) X - CH HC - ( CH 2)y ~ ^OH 

Z Z 



dans lesquelles x et y sont des entiers de 3 a 9, x et y 
£galeht ensemble 12, au moins un Z est un groupe acide car- 
boxylique et le Z restant eVentuellement est I'hydrogene. 

2. Emulsif iant amphotere selon la revendication 1 , caract£- 
rise* en ce que la polyamine est la di£thylenetriamine et 
que le polyacide est un acide dicarboxylique en corres- 
pondant a la formule : 

CH,(CHJ V - CH HC - (CH~)„ - UoH 

o * x ^ *• y 

CH - CH 
Z t 

dans laquelle x et y sont des entiers de 3 a 9 , x et y 
(Sgalent ensemble 12, un Z est un groupe acide carboxylique 
et le Z restant est I'hydrogene. 

3, Procdde* de preparation de 1 'Emulsif iaht amphotere selon 



16 



2526675 



la revendication 2, caractErisE en ce qu'on melange deux 
moles de diEthylenetriamine pour une mole d'acide dicarbo- 
xylique en C 21 , qu'on les porte a reflux a une temperature 
de 180 a 200°C et qu'on recueille le distillat. 

4, Emulsifiant amphotere pour Emulsions bitumineuses anio- 
niques et cationiques, caractErisE en ce qu"il correspond 
a la formule : 

10 /=\ ft 

CH 3 <CH 2 ) 5 ^ V(CH 2 ) ? C NHCH 2 CH 2 NHCH 2 CH 2 NH 2 

e 0 

COOT H 3 NCH 2 CH 2 NHCH 2 CH 2 NH 2 

15 5. Emulsion bitumineuse, caractErisEe en ce qu»elle comprend 
d* environ 30% a environ 80% en poids de bitume, d f environ 
0,1% a environ 10% en poids d' EmuLsif iant total comportant 
au moins un Emulsifiant amphot&re cholsl dans le groupe 
constitue des produits de reaction amphoteres de poly amines 

20 avec des polyacides correspondant aux formules : 



O 

CH 3 (CH 2 ) x+3 - CH - (CH 2 ) - 
"OH 



25 



30 




et 



.CH = CH^ O 



CH 3 (CH 2 ) X - CH HC - (CH 2 ) y - c!oH 



dans lesquelles x et y sont des entiers de 3 a 9,x et y 
35 Egalent ensemble 12, au moins un Z est un groupe acide car- 
boxylique et le Z restant Eventuellement est I'hydrogene, 
de l'eau pour faire 100% en poids, 1' Emulsion possEdant un 
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pH dans 1g domain© dc 2 i 12. 

6. Emulsion bitumineuse selon la revendication 5, caracte"- 
ris£e en ce que 1 "Emulsion est une composition de quality 

5 pour melange • 

7. Emulsion bitumineuse selon la revendication 5, caracte*- 
rise"e en ce qu ? elle comprend d" environ 60 a 70% de bitume 
en poids de Vdmulsion, d'environ 0,3% a 1,5% d'emulsif iant 

10 en poids de 1 'emulsion et de l'eau pour completer a 100% 
en poids. 

8. Emulsion bitumineuse selon la revendication 5, caracte*ri-* 
se*e en ce qu'elle comprend a concurrence de 90% de la formu- 

15 lation totale de 1 •emulsif iant un ou plusiuers e"mulsif iants 
auxiliaires choisis dans le groupe constituS des amines 
grasses, des propanedi amines grasses, des amidoamines grasses, 
des imidazolines grasses, des sels d'ammonium monoquaternai- 
res gras, des sels de di ammonium diquaternaires gras et des 

20 poly£thers du nonylph^nol ou du dode'cylphe'nol et de l f £thy- 
leneglycol* 

9. Emulsion bitumineuse selon la revendication 5, caract£- 
ris£e en ce qu f elle comprend a concurrence de 90% de la 

25 formulation totale de 1 'Emulsif iant un ou plusieurs emul- 
sifiants auxiliaires choisis dans le groupe constitue des 
d£rlv£s azotes des acides de rdsine et des derives azotes 
de la lignine de Kraft. 

30 10. Emulsion bitumineuse selon la revendication 5, caracte*- 
risde en ce que la formulation de 1 'dmulsif iant est pr£pa- 
r£e en faisant r£agir la polyamine avec le polyacide de la 
revendication 5 et un melange d' acides choisis dans le 
groupe des acides monocarboxyligues gras et des acides 

35 dimeres* 

11* Emulsion bitumineuse selon la revendication 5, caracte*- 
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risde en ce que la formulation de 1 'emulsif iant est prepa- 
red par reaction d'une polyamine avec un melange d'ac ides 
de r£sine et du polyacide selon la revendication 5. 

12. Emulsion bitumineuse de la revendication 5, caracterise*e 
en ce que la formulation de 1 '€mulsif iant est pre>aree 

par reaction de la polyamine avec un melange de lignine 
de Kraft et du polyacide de la revendication 5. 

13. Emulsion bitumineuse selon la revendication 5, caractS- 
ris£e en ce que 1» Emulsion comprend de 1% k 15% en volume 
d'une huile d»hydrocarbure. 

14. Emulsion bitumineuse selon la revendication 5, caracte"- 
ris£e en ce qu f on ajoute un melange d'acides gras de r€sine 
liquide au bitume avant 1 'emulsif ication. 

15. Emulsion bitumineuse selon la revendication 14, caractd- 
ris£e en ce que le melange d'acldes gras de r^sine liquide 
est un brai de rdsine liquide. 

16. Emulsion bitumineuse selon la revendication 5, 6, 7, 8, 
9, 10, 11, 14 ou 15, caracte*rise*e en ce que 1" emulsion est 
anionique et en ce que le pH est dans le domaine de plus 

de 7 i 12. 

17. Emulsion bitumineuse selon la revendication 5, 6, 7, 8, 
9, 10, 11, 14, 15, caractdrisge en ce que 1' emulsion est 
cationique et en ce que le pH se situe dans * le domaine de 
2*7. 

18. Emulsion bitumineuse selon la revendication 16, caracte*- 
rls£e en ce que le pH est d 1 environ 11,5. 

19. Emulsion bitumineuse selon la revendication 17, caract6- 
rise'e en ce que le pH est d* environ 4. 



